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Abstract I 


Process for the production of cleansing, polishing and thickening silica for use in toothpastes, which is 
characterized in that using the conventional precipitation processes, silica suspensions are obtained of i| 
various particles sizes and particle densities and are mixed thoroughly together until the mixture is 
homogenous in the suspension phase and the resulting suspension mixture is treated in the \ 
conventional manner by filtering, drying and comminuting. 
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Fallungskieseisauren, Verfahren zu ihrer Herstellung und Verwendung 

Die Erfindung betrifft Fallungskieseisauren, Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung in. 
Zahnpasten. 

Synthetisch hergestellte Fallungskieseisauren spielen seit vielen Jahren aJs Bestandteil von Zahnpflege- 
rnitteln eine grofle Rolle. Sie sind sehr rein, toxikologisch unbedenklich und mit den anderen Inhaltsstoffen 
s von Zahnpasten. wie z.B. Glyzerin. Sorbitol. Verdickungsmitteln. Detergentien, Farb-und Aromastoffen und. 
gegebenenfalls. loslichen Ruorverbindungen. vertraglich. 

Synthetische Fallungskieseisauren werden durch Fallung aus Alkalisilikatlosungen mit Sauren in einem 
Ruhrprozefl. Abfiltrieren der Suspension, Auswaschen. Trocknen und Mahlen hergestellt Der Fallprozefl 
bietet die Moglichkeit, bereits durch Eingriff in die Rockchenphase wichtige Eigenschaften wie Korndurch- 
io messer, Kornform und Korndichte bzw. -Harte vorherzubestimmen. 

Gegenstand der Erfindung 1st ein Verfahren zur Herstellung von reinigenden. polierenden und verdic- 
kenden Fallungskieseisauren fur Zahnpflegemittel. welches dadurch gekennzeichnet ist, dafl man die in 
ublicher Weise auf dem Fallungswege erhaltenen Kieselsauren unterschiedlicher Teilchengrofle und Teil- 
chendichte in der Suspensionsphase homogen miteinander vermischt und die Gemische in ublicher Weise 
75 durch Ritrieren. Waschen, Trocknen und Vermahlen aufarbeitet. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine Fallungskieselsaure. die durch die folgenden physikali- 
sch-chemischen Kenndaten gekennzeichnet ist: 

Trocknungsver lust (DIN 53 198) 

Lei tf ahi gkeit bei 25°C 
(4 %ige Auf sen lammung) 

pH-Wert ( 5 % nach DIN 53 200) 

BET-Oberf Lache CDIN 66 131) 

Stampfdichte (DIN 53 194) 

Makroporenvo Lumen D >30 nm 
(nach der Hg-Ei npreflmet hode) 

b'laufnahme n. Gardner m 
Wasserruckhattevermogen 

Cu-Abrieb m 9 
RDA-Abri eb 
REA-Ab r i eb 

Krat2er wenige - sehr wenige 

Viskositat niPas 5000 - 10000 

(in 16 %iger Glyzerin. 
Wasser-Dispersion 1:1 
Spindel D mit Helipath) 





3 




7 




400 




800 




6 




7 


2 . 
m /g 


130 




150 




100 




1 50 


m I /g 


3,2 




4,0 


100 g 


180 




200 


% 


76 




79 




5 




14 




35 




100 




40 




90 



Fe-Geha It 



ppm 240 - 280 



Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der Fallungskieselsaure. die 
durch die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten gekennzeichnet ist: 
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Trocknungsverlust C DIN 53 198) 

Leitf ahi gkeit bei 25°C 
( 4 Zige Auf sch Lamraung) 

pH-Wert C 5 % nach DIN 53 200) 

BET-Oberf Lache (DIN 66 131) 

Stampfdichte (DIN 53 194) 

Makropo renvo Lumen D >30 nm 
(nach der Hg-E inpreBmet hode) 

b'laufnahme n. Gardner 

Wasserruckhattevermogen 

Cu-Abrieb 

RDA-Abr i eb 

REA-Abrieb 

Kratzer 

Vi skosi t at 

(in 16 %iger GLyzerin- 
Wasser- Dispersion 1:1 
Spindel D mit Helipath) 

Fe-Geha Lt 



% 3-7 
,uS 400 - 800 





6 




7 


2 . 
m /g 


1 30 




150 




100 




150 


m I /g 


3,2 




4,0 


/100 g 


180 




200 


% 


76 




79 


mg 


5 




14 




35 




100 




40 




90 



wenige - sehr wenige 
roPas 5000 - 10000 



ppm 240 - 280 



welches dadurch gekennzeichnet ist. dafl man zum einen eine Verdickungsfallungskieselsauresuspenion 
30 durch Umsetzung einer Alkalisilikatlosung mit einer Saure unter Vermeidung einer Gelbildung herstellt, 
wobei die Alkalisilikatlosung und die Saure gleichzeitig in eine vorgelegte wassrige Alkalisilikatldsung 
eingespeist werden. wobei zur Fallung der Kieselsaure in eine vorgelegte Alkalisilikatlosung mit einer 
Konzentration von etwa 5 bis 25 g S1O2 je Liter Losung. die Saure und die Alkalisilikatlosung mit 
bestimmten Losungskonzentrationen und bestimmten Zulaufgeschwindigkeiten unter Aufrechterhaltung ein- 
35 er Falltemperatur im Reaktionsmedium zwischen 80 und 90° C derartig eingespeist werden, dafl die 
Viskositat des Reaktionsmediums in einem Zeitraum von mindestens 30 % der gesamten Falldauer 
gleichmaflig niedrig und der pH-Wert zwischen 10 und 12 geharten wird. und die Zugabe der Reaktionsteil- 
nehmer beendet wird f bevor die Viskositat nach Durchlaufen eines Maximums auf einen weniger als 100 % 
Qber der Anfangsviskositat liegenden Wert gesunken ist. den pH-Wert mit Schwefelsaure unter 7 eingestellt 
*0 wird. 

zum anderen eine Abrasivfallungskieselsauresuspension herstellt, indem man eine Origi- 
nalfallungskieselsauresuspension. die durch Fallung der Kieselsaure aus einer vorgelegten AlkaJisili- 
katicSsung mit einer Konzentration von etwa 5 - 25 g S1O2 je Liter Losung mit einer Saure und AJkalimetalisi- 
likatiosung mit bestimmten Losungskonzer.trationen und bestimmten Zulaufgeschwindigkeiten unter Auf- 

45 rechterhartung einer Falrtemperatur im Reaktionsmedium zwischen 80 und 90°C, wobei gegebenfalls der 
. vDehalterinhalt wahrend der gesamten Falldauer intensiv geschert wird, derart hergestellt wird, dafl die 
vlskositat des Reaktionsmediums in einem Zeitraum von mindestens 30 % der gesamten Falldauer 
gleichmaflig niedrig und der pH-Wert zwischen 10 und 12 gehaften wird. und die Zugabe der Reaktionsteil- 
nehmer beendet ist bevor die Viskositat nach Durchlaufen eines Maximums auf einen weniger als 100 % 

so Qber der Anfangsviskositat liegenden Wert gesunken ist. den pH-Wert mit Schwefelsaure auf 7 bis 9 
einstellt. mit heiflem Wasser auf einen Fallungskieselsauregehalt von 10 - 30 gfl und Natriumsulfatgehalt 
von 6 - 20 g NaaSCVI verdunnt. auf 80 - 90 °C erwarmt, und unter Konstant haJten dieses pH-Wertes durch 
gleichzeitigen Zulauf von AJkalimetallsilikatlosung, Schwefelsaure und gegebenenfaJIs heiflem Wasser uber 
eine Falldauer von 15 bis 180 Minuten eine Fallungskieselsaureendkonzentration von 40 bis 80 g/l einstellt. 

55 die Suspension mit Schwefelsaure auf einen pH-Wert unter 7 ansauert. beide 
Fallungskieselsauresuspensionen miteinander vermischt. die Fallungskieselsaure abfiltriert. wascht. 
spruhtrocknet und anschliessend mit der Luftstrahlmuhle vermahlt. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform 
der Erfindung wird die Verdickungskieselsauresuspension im wesentitchen gemafl DE-AS 14 67 019 
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hergestellt. Die Abrasivfallungskieselsauresuspension wird vorzugsweise im wesentlichen gemafl DE-OS 31 
14 493, Beispiei 10 hergestellt. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine Fallungskieselsaure, gekennzeichnet durch die folgerv 
den physikalisch-chemischen Kenndaten: 



Trocknungsverlust (DIN 53 198) % 



Lei tf ahigkei t bei 25°C 
C 4 %ige Auf schLammung) 

pH-Wert ( 5 % nach DIN 53 200) 

BET-Oberf tache (DIN 66 131) m 2 /g 

Stampf dicht e (DIN 53 194) g/l 

Makroporenvo Lumen D > 30 nm mL/g 
(nach der Hg-EinpreBmet hode) 

CfLaufnahrae n. Gardner ml/100 

Wasserruckhaltevermogen % 

Cu-Abrieb m 9 
RDA-Abri eb 
REA-Abrieb 

Kratzer wenige 





7 


p ^ n 

C -3 U 


*T \J \J 


6 


- 7 


220 


- 250 


80 


- 120 


3,2 


- 4,0 


200 


- 220 


77 


- 78 


8 


- 12 


60 


- 80 


60 


- 90 



Viskositat mPas 14000 - 18000 

(in 16 Jiiger Glyzerin- 
Wassei — Dispersion 1 :1 
Spindel D mit Helipath) 

Fe-Gehalt ppm 70 - 90 

35 Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der Fallungskieselsaure, die 

die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten aufweist: 
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Trocknungsver Lust (DIN 53 198) 

Lei tf ahigkei t bei 25°C 
(4 Zige Auf sch Lammung) 

pH-Wert ( 5 % nach DIN 53 200) 

BET-Oberf lache (DIN 66 131) 

Stampfdichte (DIN 53 194) 

Ma k ropo renvo I umen D > 30 nm 
(nach der Hg-E i npreBmet hode ) 

b'laufnahme n. Gardner 

Wasserruckhaltevermogen 

Cu— Abr i eb 

RDA-Abrieb 

REA-Abrieb 

Kratzer 

Viskositat 

(in 16 %iger Glyzerin- 
Wassei — Dispersion 1:1 
Spindel D mit Helipath) 

Fe-Geha It 



% 

2. 
m /g 

g/i 

ml/g 

ml/100g 

% 
mg 



3 - 



250 
6 

220 
80 
3,2 

200 
77 
8 
60 



400 

7 
250 
120 
4,0 

220 
78 
12 
80 



mPas 



ppm 



60 - 90 
wen i ge 
14000- 1800O 



70 - 



90 



welches dadurch gekennzeichnet ist. dafl man zum einen eine Abrasivfallungskieselsauresuspension 
herstellt. indem man eine Originalfallungskieselsauresuspension, die durch Fallung der Kieselsaure aus 
einer vorgelegten Aikaiisilikatlosung mit einer Konzentration von etwa 5 - 25 g Si02 je Liter Losung mit einer 
Saure und Alkalimetallsilikatlosung mit bestimmten Losungskonzentrationen und bestimmten Zulaufge- 
schwindigkeiten unter Aufrechterhaltung einer FaHtemperatur im Reaktionsmedium zwischen 80 und 90 °C 
derart hergestelit wird. da5 die Viskositat des Reaktionsmediums in einem Zeitraum von mtndestens 30 % 
der gesamten Falldauer gleichmafiig niedrig und der pH-Wert zwischen 10 und 12 gehalten wird. und die 
Zugabe der Reaktionsteilnehmer beendet wird. bevor die Viskositat nach Durchlaufen eines Maximums auf 
einen weniger als 100 % uber der Anfangsviskositat liegenden Wert gesunken ist. den pH-Wert mit 
Schwefelsaure auf 7 bis 9 einstellt. mit heiflem Wasser auf einen Failungskieselsauregehalt von 10 - 30 g/1 
und Natriumsulfatgehalt von 6 - 20 g NaaSOvl verdunnt. auf 80 - 90 °C erwarmt. den pH-Wert mit 
Schwefelsaure auf 7 bis 9 einstellt und unter Konstanthalten dieses pH-Wertes durch gleichzeitigen Zulauf 
von Alkaftmetallsiiikatlosung, Schwefelsaure und gegebenenfaJls heiflem Wasser uber eine Falldauer von 15 
bis 180 Minuten eine Fallungskieselsaureendkonzentration von 40 bis 80 g/l einstellt die Suspension mit 
Schwefelsaure auf einen pH-Wert unter 7 ansauert, zum anderen eine weitere 
Fallungskieselsauresuspension herstellt indem man die FMIIung im stark sauren pH-Bereich. vorzugsweise 
bei einem pH-Wert zwischen 1 ,5 und 2.5 durch in sich bekannte gleichzeitige Zugabe der Wasserglas-und 
Saureiosungen zu einer Voriage von in Wasser gelosten Stoffen, welche mit Eisen losiiche Komplexverbin- 
dungen eingehen. durchfuhrt. beide Fallungskieselsauresuspensionen miteinander vermischt. die 
Fallungskieselsaure abfittnert. wascht. spruhtrocknet und anschliefiend mit der Luftstrahlmuhle vermahit In 
einer bevorzugten Ausfuhrungs form wird die Abrasivfalfungskieselsauresuspension im wesenttichen gemafl 
OE-OS 31 14 493 . Beispiel 10, hergestelit. Die weitere Fallungskieselsauresuspension wird vorzugsweise 
gemafl DE-PS 12 93 138 hergestelit. wobei als Komplexbildner die dort angegebenen Substanzen, 
vorzugsweise Natriumfluorid und Oxalsaure. eingesetzt werden. 

Es wurde nun gefunden. dafl man durch Mischen von Fallungskieselsauren unterschiedlicher Eigen- 
schaften in der Suspensionsphase zu besonders wertvollen Fallungskieselsauren fur den Einsatz in 
Zahnpflegemitteln kommt. Geeignete Fallungskieselsauresuspensionen sind direkt durch Fallung oder durch 
Wiederaufschlammung von Fallungskieselsaurefilterpressenteig erhaltlich. Vorzugsweise werden direkt 
durch Fallung hergestellte Fallungskieselsauresuspensionen verwendet 

Die durch das erfindungsgemafle Mischen von Fallungskieselsauresuspensionen durch Filtrieren. 
Trocknen und Vermahlen gewonnenen Fallungskieselsauren haben in Zahnpflegemitteln gunstigere Bgen- 
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schaften ais Trockenmischungen derseiben Ausgangsfallungskieselsauren im gleichen Verhaltnis. 

Die erfindungsgemassen Fallungskieseisauren zeigen synergistische Effekte derart. dafl bei gegebener 
Viskositats-bzw. Verdickungswirkung eine unerwartet hohe Abrasivitat auftritt. d.h., die Viskositats-Abrasi- 
vitatsbeziehung verlauft uberraschenderweise nicht linear (vgl. Figur 1). 

5 Die erfindungsgemassen Fallungskieseisauren lassen sich vorteilhafterweise besonders leicht herstellen, 
weil die Mengen uber geeignete Volumen-oder Gewichtsmessungen bei bekannten Feststoffgehaiten 
kontinuierlich Oder chargenweise exakt eingestelit werden kdnnen. Ferner wirft der Nai3prozess vorteilhafter- 
weise keine Staubprobleme auf. Auch Entmischungserscheinungen sind minimiert. 

Anscheinend verlieren in NaiJmischungen im Unterschied zu Trockenmischungen die Komponenten 

to einen Teil ihrer Identitat. Beim Vermischen und vermutlich besonders beim Trocknen kommt es zu 
Wechselwirkungen kleiner mit grofleren Teilchen, wobei die kleinen Teilchen an gro/tere angelagert werden 
Oder aufwachsen. 

Auch verschiedene Forrnen gegenseitiger Rockung und Durchdringung in der wassrigen Phase sind in 
Betracht zu Ziehen. 

75 Eine erste deutiiche Unterscheidung zwischen Trocken-und Naflmischung ergibt sich aus der Teil- 
chengroflenverteilung der gemahlenen Proben. Wahrend die Trockenmischung zweier Fallungskieseisauren 
mit unterschiedlicher Korngrofle und Dichte bei der Vermessung im Coulter Counter erwartungsgemafl 2 
Maxima zeigt und die entsprechende Kurve einen Hocker aufweist. verlauft die Kurve der gleichen 
Fallungskieseisauren, im gleichen Verhaltnis nafl miteinander gemischt, vollkommen harmonisch (vgl. Rgur 

20 2). 

Ein weiterer merkiicher Unterschied besteht in der Verdickungswirkung. Die erfindungsgemafie 
Faliungskieseisaure erhoht die Viskositat einer Modellmischung aus Glyzerin und Wasser deutlich weniger 
ais das Trockengemisch. 

Fallungskieseisauren mit mafliger Verdickungskraft erlauben hohere Fullungsgrade und damit die 
25 Herstellung von Pasten mit "voilem" Charakter. 

Niedrig gefullte Pasten wirken demgegenuber im Mund "leer" bzw. "wassrig". 

Die verdickende Wirkung der Faliungskieseisaure mvD sich bei der Einarbeitung in die Zahnpasta- 
Masse voll entfalten, d.h. es dart danach keine Veranderung des rheologischen Verhaltens der Zahnpasta 
auftreten, die das Befullen und spatere Entleeren der Tuben und Behaltnisse erschwert Oder gar unmoglich 
30 macht 

Grundsatziich soil ein Zahnpflegemittel die Reinigungswirkung der Zahnburste unterstutzen bzw. 
erhohen. indem zwischen Borste und Zahnoberflache ein Film aufgebaut wird. der Zahnbelage mechanisch 
entfernt 

Diese Leistung kann nur von einem Mittel mit abrasiven Eigenschaften erbracht werden. 
35 Bei gleicher REA-Abriebleistung sind selbstverstandlich Fallungskieseisauren zu bevorzugen. die die 
wenigsten Kratzer erzeugen. 

Die erfindungsgemassen Fallungskieseisauren vereinigen in vorteilhafter Weise Forderungen nach 
stabiler Viskositatsentwickiung in mittlerer Hohe mit hoher Abrasiv-und Reinigungswirkung unter Vermei- 
dung tiefer Kratzer. 

40 Die Messung der Abrasivitat wird bei extrahierten, radioaktiv gemachten menschlichen Zahnen an 

freigelegtem Zahnbein (RDA-Wert) oder an Zahnschmelz (REA-Wert) durchgefuhrt. Gemessen wird jeweils 
die Zunahme der Radioaktivitat der Suspension des zu prufenden Zahnpflegemittels nach definierter 
Bearbeitung der Probezahne mit Bursten. 

Ersatzweise kann die Gewichtsabnahme von Kupferplatten beim Bursten mit Prufsuspension bestimmt 
45 werden. Die so erhaltenen Werte lassen sich aber haufig nicht mit RDA-und REA-Werten vergleichen. 

In SpeziaJlaboratorien erhalt man mit verfeinerten. z.B. mikroskopischen, Methoden Aufschlufl uber die 
reinigende und polierende Wirkung von Zahnpflegemittetn, wobei Proben, die viele oder tiefe Kratzer 
verursachen, ausgeschieden werden. Diese Unter suchungen werden an extrahierten tierischen oder men- 
schlichen Zahnen durchgefuhrt 
so Einen Eindruck von GrSfie und Anzahl der von einem Mitte! erzeugten Kratzer gewinnt man schon bei 
mikroskopischer oder stereomikroskopischer Betrachtung definiert behandelter Metaliplatten, wie sie bei- 
sptelsweise bei der Messung des Kupferabriebs anfallen. 

Neben Verdickunseigenschaften und schonender Reinigungs-und Polierwirkung werden heute von einer 
Faliungskieseisaure aus gesundheitlichen Grunden hohe Reinheit in Bezug auf Schwermetallgehalte erwar- 
55 tet. Hohere Eisengehalte konnen daruberhinaus zu Verfarbungen der Pasten. die teilweise farbig transpa- 
rent eingestelit sind. fuhren: So kann eine mit Indigotin blau angefarbte Paste durch eisenhaltige Kie- 
selsauren einen grunlichen Miflton erhalten. 

Wir haben nun weiter gefunden, dafl man auf dem Wege der Naflmischung bei Auswahl gewisser 
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Kieselsauren zu sehr reinen Produkten mit besonders niedrigen Eisengehaiten kommt 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemaflen Fallungskieselsaure 
ais Abrasiv-bzw. Poliermitte! in Zahnpasten. 

5 

Beispiel 

Der Feststoffgehalt (Fallungskieselsauregehalt) der Failungskieselsauresuspension wird wie foigt be- 
st mmt: 

to 250 ml der auf 20 °C abgekuhlten Failungskieselsauresuspension werden auf einer Porzellannutsche (0 120 
mm) abgenutscht und danach der Filterkuchen mit 500 ml Wasser elektrolytarm gewaschen. Der Kuchen 
wird bei 105°C bis zur Gewichtskonstanz getrocknet 

Berechnung: g Auswaage * 4 = g Feststoff/I 
Beispiel 2 

Es wird eine Fallungskieselsaure mit Verdickungswirkung im wesentlichen gemSfl DE-AS 14 67 019 
20 hergestellt. In Abanderung hierzu wird aus okonomischen QrCinden konzentrierte Natriumsilikatlosung 
(Dichte p = 1.353 g/ml) und konzentrierte Schwefeisaure (96 %) eingesetzt. Hieraus resultiert ein 
Feststoffgehalt von 85 g/l in der Failungskieselsauresuspension. 

In einem gummierten 120 l-Fallgefa/3 werden 73 I heisses Wasser und 5.25 I Natriumsilikatlosung 
(Dichte p = 1.353 g/ml. Modul S1O2 NajO = 3,46) unter Ruhren auf 85°C erhitzt. In diese alkalische 
25 Fallungsvorlage werden wahrend der folgenden 90 Minuten unter ROhren und Aufrechterhaitung der 
Temperatur von 85°C gleichzeitig 16,51 Natriumsilikatlosung (Dichte p = 1,353 g/ml. Modul Si02 Na20 - 
3.46) mit 11,0 l/Stunde und 1,448 I Schwefeisaure (96 %ig) mit 0.965 l/Stunde dosiert. Die Zugabe der 
Reaktionsteilnehmen wird beendet. bevor die Viskositat des Reaktionsmediums nach Durchlaufen eines 
Maximums auf einen weniger als 1 00 % uber der Anfangsviskositat liegenden Wert gesunken ist. 
30 Danach wird die so erhaltene Failungskieselsauresuspension mit Schwefeisaure (96 %ig) auf einen pH- 

Wert von 3.5 eingestellt. was durch einen mehrere Minuten lang andauernden Saurezuflufl mit 1 .25 l/Stunde 
geschieht. Die auf diese Weise erhaltene Failungskieselsauresuspension hat einen Feststoffgehalt von 85,0 
g/l . 

Die nach dem Abfiltrieren, Auswaschen. Spruhtrocknen und Vermahlen auf der Luftstrahlmuhle erhal- 
35 tene Fallungskieselsaure hat die in der Tabelle 1 aufgefuhrten physikalisch-chemischen Kenndaten. 



Beispiel 2 

40 Das Beispiel beschreibt die Herstellung einer Abrasivfallungskieselsaure gemafl DE-OS 31 14 493, 
Beispiel 10. jedoch mit der Abanderung. dafl die gesamte Wassermenge zur Fallungsvorlage gegeben wird, 
wodurch die Wasserzugabe wahrend der Fallung entfailt. und die Fallzeit von 60 auf 100 Minuten verlangert 
wird. 

In einem gummierten 120 l-FailgefMB werden 73 I heifles Wasser und 5,25 I NatriumsilikatlcSsung /Dichte 
45 = 1.353 g/ml; Modul: Si02 rNa^O = 3.46) unter Ruhren auf 85°C erhitzt In diese alkalische Fallungsvoriage 
werden wahrend der folgenden 90 Minuten unter Ruhren und AufrechterhaJtung der Temperatur von 85°C 
gleichzeitig 16,5 I Natriumsilikatlosung (Dichte = 1.353 g/ml: Modul SiCferNasO = 3.46) mit 11,o l/h und 
1 .448 I konzentrierte Schwefeisaure (96 %ig) mit 0.965 l/h dosiert Die Zugabe der Reaktionsteilnehmer wird 
beendet bevor die Viskositat des Reaktionsmediums nach Durchlaufen eines Maximums auf einen weniger 
so als 100 % Ober der Anfangsviskositat liegenden Wert gesunken ist 

Danach wird die so erhaltene Failungskieselsauresuspension mit konzentrierter Schwefeisaure (96 
%ig) auf einen pH-Wert von 8,5 eingestellt was durch einen mehrere Minuten lang andauernden 
Saurezuflufl mit 1 .25 l/h geschieht Die auf diese Weise erhaltene Failungskieselsauresuspension hat einen 
Feststoffgehalt von 85 g/l.lhr Na2SO<-Gehalt liegt bei 55 g/l. 
55 Wahrend der gesamten Falldauer von 90 Minuten wird mittels einer Kreiselpumpe. die den 
Behalterinhalt mehrfach umwalzt, intensiv geschert Nahere Angaben Goer die apparative Einrichtung sowie 
uber die Scherbedingungen finden sich in der DE-PS 17 67 332 und dort insbesondere in Spalte 8, Zeilen 
31 -68. 

7 
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Die auf diese Weise hergestellte Originalfailungskieselsauresuspension wird mit Wasser auf einen 
Fallungskieselsauregehalt von 13 g/l und 8.5 g NaaSOifl eingestellt 16,06 I dieser Suspension werden .n 
einem gummierten 120 l-FaligefaB unter Ruhren auf 85"C erhitzt Unter Aufrechterhaltung dieser Tempera- 
tur und eines pH-Wertes von 8.5 werden fur die Dauer von 100 Minuten gleichzeitig 23,1 I Wasser-. 
glaslosung (Dichte p = 1.353 g/ml; Modul SiCfc NazO = 3.46) mit einer Geschwindigkeit von 231.0 ml/mm 
und 1.94 I Schwefelsaure (96 %ig) mit einer Geschwindigkeit von 19.4 ml/min. zur 
Fallungskieselsauresuspension hinzugegeben. Die Fallungskieselsauresuspension wird anschliessend mit 
Schwefelsaure (96 %ig) auf einen pH-Wert von ca. 3.5 eingestellt Die erhaltene 
Fallungskieselsauresuspension hat einen Feststoffgehalt von 92,0 g/l. 

Die nach dem Abfiltrieren und Auswaschen erhaltene Fallungskieselsaure hat die in der Tabelle 1 
aufgefuhrten physikalisch-chemischen Kenndaten: 

Beispiel 3 

18 5 m 3 Suspension der Abrasivfallungskieselsauresuspension mit einem Fallungskieselsauregehait von 
92 0 g/I gemafl Beispiel 2 werden mit 40.0 Suspension einer Verdickungsfallungskieselsaure gemafl 
Beispiel 1 mit einem Fallungskieselsauregehalt von 85.0 g/l entsprechend einem Gewichtsverhaltnis von 1:2 
- (bezogen auf den Fallungskieselsauregehalt) gemischt. 

Zur Weiterverarbeitung wird die Fallungskieselsaure dieses Suspensiongemisches mittels Filterpressen 
abgetrennt. Der Fallungskieselsauregehalt im Filterpressteig betragt 24 %. Der gewaschene und 
spruhgetrocknete Hlterpressenteig wird luftstrahlvermahlen. Die erhaltene Fallungskieselsaure weist die in 
der Tabelle 1 aufgefuhrten physikalisch-chemischen Kenndaten auf. 

Beispiel 4 

1 0 kg der gewaschenen. getrockneten und vermahlenen Verdickungsfallungskieselsaure des Beispiels 
1 wird mit 2,0 kg der ebenfalls in vergleichbarer Weise gewaschenen, getrockneten und vermahlenen 
Abrasivfallungskieselsaure des Beispiels 2 trocken gemischt. d.h. das Gewichtsverhaltnis der beiden 
Fallungskieselsauren ist wie in Beispiel 3 1 :2. 

Die erhaltene Fallungskieselsaure weist die in der Tabelle 1 aufgefuhrten physikalisch-chemischen 

Kenndaten auf. 
Beispiel 5 

Nach Ma/Sgabe der DE-OS 31 14 493.4. Beispiel 12, wird zunachst eine Abrasivfallungskieselsaure wie 

folgt hergestellt: #* /% _ 

40 In einem mit einem Ruhrwerk ausgerusteten Fallbottich werden 27.0 m* heifles Wasser und 10.0 
Fallungskieselsauresuspension im wesentlichen gemafl DE-AS 14 67 019. die nur bis pH 8,5 angesauert 
wird. mit einem Fallungskieselsauregehalt von 85 g/l vermischt und auf 85°C erhitzt In Abanderung 
gegenuber der DE-AS 14 67 019 wird aus okonornischen Grunden konzentrierte Natrium silikatlosung 
(Dichte = 1,353 g/ml) und konzentrierte Schwefelsaure (96 %ig) eingesetzt Hieraus resultiert ein Feststoff- 

45 gehalt von 85 g/l in der Fallungskieselsauresuspension. Bei dieser Temperatur sowie unter Aufrechterhal- 
tung eines pH-Wertes von 8.5-9 werden fur die Dauer von 80 Minuten gieichzeitig 9,6 m* Natriumsili- 
katlosung (Dichte = 1,353 g/ml; Modul SiCh Na20 = 3,46). 0.94 m* konzentrierte Schwefelsaure (96 %ig) 
und 20,0 m 3 heifles Wasser hinzugegeben. 

Nach beendeter Fallung wird die Suspension mit konzentrierter Schwefelsaure (96 %«g) auf einen pH- 

so Wert von 3,5 gebracht Der Fallungskieselsauregehalt betragt 66,0 g/l. 

25,75 m 3 dieser Fallungskieselsauresuspension werden mit 40.0 m 3 Suspension einer Verdickungskie- 
selsaure gemafl Beispiel 1 mit einem Fallungskieselsauregehalt von 85.0 g/1 das entspricht einem 
Gewichtsverhaltnis von 1 : 2, (bezogen auf den Feststoffgehalt) gemischt. 

Zur Weiterverarbeitung wird wie im Beispiel 3 verfahren. Der Kieselsauregehalt im Rlterpressenteig 

55 betragt 21 %. 

Die erhaltene Fallungskieselsaure weist die in der Tabelle 1 aufgefuhrten physikalisch-chemischen 
Kenndaten auf. 
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Beispiei 6 

Es wird eine eisenarme Fallungskieselsaure gemafl Beispiei 1 der O 47 633 ( = DE-PS 12 93 138) 
hergestelit. 

5 In einem zylindrischen, 30 I fassenden Holzbehalter. der mit einem holzernen BlattrUhrer (Durchmesser 

20 cm, Hone 6 cm, 90 Umdrehungen pro Minute) versehen ist, werden 18.5 I Wasser vorgelegt. 

Das Wasser wird mit einer Dampfschlange aus sSurebestandigem Stanl indirekt auf 85 °C erhitzt. In der 
Vorlage werden 25 g Natriumfluorid und 6.25 g OxalsSure gelSst. 

Nun werden unter ROhren und unter Bnhalten eines pH-Wertes von 2.0 in 90 Minuten 5,45 I 
jo handelsiibliches Natronwasserglas. (MolverhSltnis NazO : S1O2 = 1:3.36. Dichte p = 1.34) und 0.55 I 
Schwefelsaure (96 % H2SO4) an einander gegenuberliegenden Steilen eingetragen. 

Die entstehende Suspension wird noch etwa 30 Minuten lang gerUhrt. Dann wird in bekannter Weise auf 
Nutschen abfiltriert mit der zweifachen Menge Wasser. bezogen auf das Voiumen der Suspension, 
ausgewaschen. spruhgetrocknet und luftstrahlverrnanlen. 



Beispiei 7 

18.2 m 3 Suspension der Abrasivkieselsaure gemafi Beispiei 2 mit einem Fallungskieselsauregehalt von 
20 92,0 g/l werden sodann mit 40.0 m 3 Suspension einer eisenarmen Fallungskieselsaure gemafl Beispiei 1 
der D 47 633 ( = DE-PS 12 93 138) mit einem Fallungskieselsauregehalt von 83,8 g/l. entsprechend einem 
Gewichtsverhaltnis von 1 5. gemischt. 

Zur Weiterverarbeitung wird wie in Beispiei 3 verfahren. Der Kieselsauregehalt im Pressenteig betragt 
23 %. 

25 Die erfialtene Fallungskieselsaure weist die in der Tabelle 1 aufgefuhrten physikalisch-chemischen 
Kenndaten auf. 



Beispiei 8 

30 

Zur Herstellung einer eisenarmen Fallungskieselsaure mit verdickenden und reinigenden Eigenschaften 
wird die Suspension einer gemafl Beispiei 1 der DE-PS 12 93 138 ( = D 47 633) hergestellten. eisenarmen 
Kieselsaure mit der Suspension der nach Beispiei 2 hergestellten abrasiven Kieselsaure in bestimmten 
Verhaltnissen gemischt Tabelle 2 zeigt. dafl der Bsengehalt der Mischung bei jedem Gewichtsverhaltnis 
35 niedriger liegt als der der vergleichbaren Trockenmischung. 
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TabeLle 2 

Mi schungsverha Itnis in Ge- 
wi chtstei ten 



A bra s i v k i es e L sa u re, wie be- 
beschrieben 


2 




1 


1 


eisenarme KieseLsaure gemafl 
BeispieL 1 der D 47 633 


1 




1 


2 


NaBrai schung 


157 


ppm 
Fe 


1 1 S ppm 
Fe 


80 ppm 
Fe 



Trockenmi schung 168 ppm 137 ppm 101 ppm 

Fe Fe Fe 
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Die physikalisch-chemischen Kenndaten. die in der Anmeldung angegeben werden, werden wie folgt 
bestimmt: 

Trocknunqsverlust nach DIN 53 198. 
Leitfahiqkeit bei 25°C / 4 %ige Aufschlammung 

Eine Probe von 40 g wird mrt 50 ml vollentsalztem Wasser in einem 150 ml-Becherglas erhitzt und 
eine Minute unter Ruhren gekocht. AnschlieBend wird die Suspension in einen 100 ml-Ko!ben uberfunrt 
abaekQhlt und mil vollentsalztem Wasser bis zur Marke aufgefullt. Die elektrische Leitfahigkeit w,rd mil 
SS^Z^O^^ Me*gerat. z.B. der "Wissenschaftlich-Technischen Werkstatten" (WTW). Konduktc- 
meter Typ LF 530, bei 25°C gemessen. 

pH-Werti n 5 % wassriger Dispersion nach DIN 53 200 
BET-Oberflache gemaB DIN 66 131 

Bne Probe wird bei 100"C mit Stickstoff gespult Die volumetrische Messung wird mit Reinststickstoff 
bei der Temperatur des fliissigen Stickstoffes (-195.8-C) durchgefuhrt 



25 Stampfdichte gemaO DIN 53 194 

Die Untersuchung wird ohne Vorbehandlung der Probe vorgenommen. 



30 



Makroporenvolumen D >30 nm nach der Hg-EinpreOmethode 

Die Messung erfolgt mit dem Mercury Pressure Porosimeter. 200 Series, der Fa. Carlo Erba Strumenta- 



zione 



35 



Olaufnahme n. Gardner-Coleman gemafl ASTM : D 1483-60 
Wasserruckhaltevermogen 

Das Wasserruckhaltevermogen zeigt den, nach Abpressen von Fallungskieselsauresuspension und 
Auswaschen auf Elektrolytarmut. enhaitenen Wasseranteil im Pressenteig auf. Zur Bestmmung werden 250 
g Pressenteig bis zur Gewichtskonstanz bei 105°C getrocknet. 

45 Berechnung: 

Auswaage x 100 



so 



55 



„ nn = % Wasserruckhaltevermogen 

100 " Einwaage 

Teilchengroflenverteilung gemafl Coulter Counter/1 00/am Kap. 

Die Messung erfolgt mit dem Coulter Counter-Modell TA II der Fa. Coulter Eletronies GmbH 

Bestimmung des Cu-Abrieb in 10 %iger Glvzerindispersion 
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a) Herstellung der Gfyzerindispersion 

153 g Glyzerin (wasserfrei. reinst Ph Eur. BP (JSP, Dichte = 1,26 g/mi. Fa. Merck. Darmstadt), werden 
in einem Polyathylenbecher (250 ml) eingewogen. Mit dem Spatel werden vorsichtig 17 g 
5 Fallurtgskieselsaure untergemischt. Die Mischung wird anschiieBend mit einem Rugelruhrer (Durchmesser 
5,2 cm) 12 Minuten lang bei 1.500 Upm homogenisiert. 



b) Durchfuhrung der Abriebmessung 

;o 

Die Bestimmung der Abriebmessung erfolgt in dem AbriebtestgerSt. welches gematf den folgenden 
Druckschriften bekannt ist (1) Pfrengle: Fette, Seifen. Anstrichmittel, 63 (5) (1961). Seiten 445 bis 451 
"Abrasion und Reinigungskraft von Putzkdrpern in Zahnpasten" (2) A. RENG. F. DANY; Parfumerie und 
Kosmetik 59 (2) (1978). Seiten 37 bis 45; "Anwendungstechnische Prufung von Zahnpasten". Dazu werden 
75 die 6 Tr6ge des Testgerates mit je 20 mi der homogenen Dispersion beschichtet. Der Abrieb. den sechs 
plangeschliffene Nylonbursten an sechs plangeschliffenen Cu-Blechen (Elektrolyt-Kupfer) in funf Stunden 
mit 50.000 DoppelhOben bewirken. wird durch Differenzwggung bestimmt. Bei der Berechnung der 
Abrasivitat werden von den erhaltenen Werten Mittelwerte gebildet. Der Abrieb (AbrasivitSt) wird in mg Cu 
angegeben. 

20 

RDA-Abrieb 
REA-Abrieb 

25 

Die RDA-Methode wird beschrieben in Journal of Dental Research. 55 (4). 563 (1976), und wird auch fur 
den REA-Abriebtest angewandt 



30 Kratzerwerden visuell mittels Mikroskop bestimmt. 



Bestimmung der Viskositat 

35 gemessen in 16 %iger Glyzerin/Wasser-Dispersion (Gemisch 1:1) mit Broockfield-Viskosi meter RTV, 

Spindel 10. mit Helipath bei 10 UpM. 

1. Probeansatze 

40 



45 



50 



48 g KieseLsaure 
126 g Glyzerin (etwa 87%, reinst Ph Eur 

BP, Dichte = 1,23 g/mt 
Fa. Merck, Darmstadt) 
126 g Wasser dest. 



300 g 16 %ige Dispersion be2ogen auf 
KieseLsaure 



55 
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2. Durchfuhrung 

Die Abrasivkieselsaurenwurden von Hand in einem 400 mi-Becherglas (breite Form) in das 
Giyzerin/Wasser-Gemisch mit einem Glasstab eingeruhrt (1 Minute) und 24 Stunden stehen gelassen. 
5 Danach wird die Viskositat gemessen. 



3. Messung 

10 Die Viskositatsmessung wird im seiben Becherglas mit dem Brookfield-Viskosimeter RVT, Spindel 10. 
mit Helipath bei 10 UpM durchgefuhrt 



4. Ausrechnung 

/5 

Abgeiesener Skalenwert x Faktor = Viskositat in mPas. 



Anspruche 

20 

1. Verfahren zur Herstellung von reinigenden, polierenden und verdickenden Failungskieselsauren fCir 
Zahnpflegemittel, dadurch gekennzeichnet , da/3 man die in Oblicher Weise auf dem Fallungswege erhalte- 
nen Failungskieselsauren unterschiedlicher Teilchengrossen und Teilchendichte in der Suspensionsphase 
homogen miteinander vermischt und die Gemische in Oblicher Weise durch Rltrieren, Waschen, Trocknen 

25 und Vermahlen aufarbeitet. 

2. Fallungskieselsaure. gekennzeichnet durch die folgenden physikaJisch-chemischen Kenndaten: 



30 



35 





Trocknungsver lust (DIN 53 198) 


% 


3 


- 7 


40 


Leitf ahi gkei t bei 25°C 
(4 %ige Auf s c h I amnung ) 


j uS 


400 


- 800 




pH-Wert ( 5 X nach DIN 53 200) 




6 


- 7 




BET-Oberf lache (DIN 66 131) 


ir 2 /g 


130 


- 150 


45 


Stampfdichte (DIN 53 194) 


g/l 


100 


- 150 



50 



55 
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Mak roporenvo lumen D > 30 nm 
(nach der Hg-E i np r eBmet hode ) 
tflaufnahme n. Gardner 
Wasserruckhaltevermogen 



m L /g 

ml/100 g 
% 



3,2 - 4,0 

180 - 200 
76 - 79 



Cu-Ab r i eb 
RDA-Abri eb 
REA-Abr i eb 
Kratzer 
Vi s kos i tat 

(in 16 %iger Glyzerin- 
Wassei — Dispersion 1:1 
Spindel D mit Helipath) 

Fe-Gehalt 



mg 



mPas 



ppm 



5 
35 
40 
wen i g 
5000 



14 

100 

90 

sehr wen i ge 
10 000 



240 - 280 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



3. Verfahren zur Herstellung der Failungskieselsaure nach Anspruch 2, die die folgenden physikalisch- 
chemischen Kenndaten aufweist: 



Trocknungsver lust (DIN 53 198) * X 
Lei tfahi gkei t bei 25°C 

(4 %ige Auf s c h I ammun g ) ^uS 

pH-Wert ( 5 % nach DIN 53 200) 

BET-Oberf lache (DIN 66 131) m 2 /g 

Stampfdichte (DIN 53 194) g/l 

Ma k roporenvo I umen D >30 nm ml/g 
(nach der Hg-Einprefimethode) 

b'laufnahme n. Gardner ml/100 

Wasserruckhaltevermogen % 

Cu-Abri eb mg 
RDA-Abrieb 
REA-Abrieb 
Kratzer 

Viskositat mPas 
( in 16 %iger Glyzerin- 

Wassei — Dispersion 1:1 

Spindel & mit Helipath) 

Fe-Gehalt ppm 



3 - 

400 - 
6 - 
130 - 



800 
7 

150 



100 - 150 
3,2 - 4,0 

180 - 200 
76 - 79 



5-14 
35 - 100 
40 - 90 
wenige-. - sehr wenige 
5000 - 10 000 



240 bis 280 



55 



dadurch gekennzeichnet , dafl man zum einen eine Verdickungsfaltungskieselsauresuspension durch Umset- 
zung einer AlkalisilikatJosung mit einer SSure unter Vermeidung einer Geibildung herstellt, wobei zur 
Fallung der Kieselsaure in eine vorgelegte Alkalisilikatlosung mit einer Konzentration von etwa 5 bis 25 g 
SiCfe je Liter Losung die Saure und die Alkaiisilikatlosung mit bestimmten Losungskonzentrationen und 
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bestimmten Zulaufgeschwindigkeiten unter Aufrechterhaltung einer Falltemperatur im Reaktionsmedium zwi- 
schen 80 und 90°C derartig eingespeist werden, daB die Viskositat des Reaktionsmediums in emem 
Zeitraum von mindestens 30 % der gesamten Falldauer gleichmaflig niedrig und der pH-Wert zwischen 10 
und 12 gehalten wird, und die Zugabe der Reaktionsteilnehmer beendet wird, bevor die Viskositat nach 
Durchlaufen eines Maximums auf einen weniger als 100 % uber der Anfangsviskositat liegenden Wert 
gesunken ist und der pH-Wert mit Schwefelsaure unter 7 eingestellt wird. zum anderen eme Abra- 
sivfailungskieselsauresuspension herstellt. indem man eine Originaifallungskieselsauresuspension. die 
durch Fallung der Kieselsaure aus einer vorgelegten Alkalisilikatlosung mit einer Konzentration von etwa 5 - 
25 g Si02 je Uter Losung mit einer Saure und Alkalimetalisilikatlosung mit bestimmten 
Losungskonzentrationen und bestimmten Zulaufgeschwindigkeiten unter Aufrechterhaltung einer 
Falltemperatur im Reaktionsmedium zwischen 80 und 90*C . wobei gegebenenfalls der Behaltennhalt 
wahrend der gesamten Falldauer intensiv geschert wird. derart hergestellt wird, da* die Viskositat des 
Reaktionsmediums in einem Zeitraum von mindestens 30 % der gesamten Falldauer gleichmaflg niedrig 
und der pH-Wert zwischen 10 und 12 gehalten wird. und die Zugabe der Reaktionsteilnehmer beendet wird. 
bevor die Viskositat nach Durchlaufen eines Maximums auf einen weniger als 100 % uber der Anfangsvis- 
kositat liegenden Wert gesunken ist. den pH-Wert mit Schwefelsaure auf 7 bis 9 einstellt. m«t heiflem 
Wasser auf einen Fallungskieselsauregehalt von 10 - 30 g/l und Natriumsulfatgehalt von 6 - 20 g NaaSCVI 
verdunnt auf 80 - 90° C erwarmt. und unter Konstanthalten dieses pH-Wertes durch gleichzeitigen Zulauf 
von Alkalimetalisilikatlosung. Schwefelsaure und gegebenenfalls heiflem Wasser uber eine Falldauer von 15 
bis 180 Minuten eine Fallungskieselsaureendkonzentration von 40 bis 80 g/l einstellt. die Suspension mit 
Schwefelsaure auf einen pH-Wert unter 7 ansauert. beide Fallungskieselsauresuspensionen miteinander 
vermischt. die Fallungskieselsaure abfiltriert wascht. spruhtrocknet und anschliessend mit der Luft- 
strahlmuhle vermahlt 

4. Fallungskieselsaure. qekennzeichnet durch die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten: 



Trocknungsver Lust (DIN 53 198) 

Lei tf ahi gkei t bei 25°C 
C 4 Zige Auf schLammung) 

pH-Wert C 5 % nach DIN 53 200) 

BET-Oberf lache (DIN 66 131) 

Stampf dichte (DIN 53 194) 

Makroporenvo Lumen D > 30 nm 
(nach der Hg-E i np re Gmet hode ) 

b'Laufnahme n. Gardner 
Wasserruckhaltevermogen 

Cu-Abr i eb 
RDA-Abrieb 
REA-Abri eb 
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220 
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220 
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12 




60 




80 




60 




90 
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14000- 18000 



70 - 90 



55 



5. Verfahren zur Herstellung der Fallungskieselsaure nach Anspruch 4, die die folgenden physikalisch- 
chemischen Kenndaten aufweist: 
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Trocknungsverlust (DIN 53 198) 


% 


3 




7 


5 


Lei tf ahigkei t bei 25°C 
(4 %ige Auf sch lammung) 




250 
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400 




pH-Wert ( 5 % nach DIN 53 200) 


2, 
m / g 
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— 
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BET-Oberf Lache (DIN 66 131) 
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10 


Stampfdichte (DIN 53 194) 
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120 




Ma k ropo renvo Lumen D > 30 nm 
(nach der Hg-EinprenmetnodeJ 


m L /g 
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mL/100g 200 






15 


Was serruckha Ltevermogen 
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77 




78 




Cu-Abr i eb 


mg 


8 




12 




RDA-Abrieb 




60 




on 
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20 


REA-Abrieb 




60 




90 




Kratzer 
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25 


Viskositat 

(in 16 %iger GLyzerin- 
Wassei — Dispersion 1:1 
Spindel D mit HeLipath) 


mPa s 


14000 




1800 




Fe-GehaLt 


ppm 


70 




90 



dadurch qekennzeichnet . dafl man zum einen eine Abrasivfallungskieselsauresuspension herstellt. indem 
30 man eine Originalfallungskieselsauresuspension, die durch Fallung der Kieselsaure aus einer vorgelegten 
Alkalisilikatiosung mit einer Konzentration von etwa 5 - 25 g S1O2 je Liter Losung mit einer Saure und 
Alkalimetallsiiikatlosung mit bestimmten Losungskonzentrationen und bestimmten Zulaufgeschwindigkeiten 
unter Aufrechterhaltung einer Falltemperatur im Reaktionsmedium zwischen 80 und 90° C derart herge steilt 
wird, dafl die Viskositat des Reaktionsmedium in einem Zeitraum von mindestens 30 % der gesamten 
35 Falldauer gleichmaflig niedrig und der pH-Wert zwischen 10 und 12 gehalten wird. und die Zugabe der 
Reaktionsteilnehmer beendet wird. bevor die Viskositat nach Durchlaufen eines Maximums auf einen 
weniger ais 100 % uber der Anfangsviskositat liegenden Wert gesunken ist. den pH-Wert mit Schwe- 
felsaure auf 7 bis 9 einstellt. mit heiflem Wasser auf einen Fallungskieselsauregehalt von 10 - 30 g/l und 
Natriumsulfatgehalt von 6 - 20 g NaaSOi/i verdunnt. auf 80 - 90° C erwarmt und unter Konstanthalten dieses 
«o pH-Wertes durch gleichzeitigen Zulauf von Alkalimetallsiiikatlosung, Schwefels2ure und gegebenenfaJls 
heiflem Wasser uber eine Falldauer von 15 bis 180 Minuten eine FallungskieselsSureendkonzentration von 
40 bis 80 g/l einstellt die Suspension mit Schwefelsaure auf einen pH-Wert unter 7 ansSuert, zum anderen 
eine weitere FallungskieselsSuresuspension herstelft indem man die FSIIung im stark saurem pH-Bereich, 
vorzugsweise bei einem pH-Wert zwischen 1.5 und 2.5 durch gleichzeitige Zugabe der Wasserglas-und 
Saurelosungen zu einer Vorlage von in Wasser gelosten Stoffen. welche mit Eisen losliche Komplexverbin- 
dungen eingehen. durchfuhrt, beide Fallungskieselsauresuspensionen mtteir:ai;der vermischt, die 
Fallungskieselsaure abfiltriert. wascht, sprUhtrocknet und anschlieflend mit der Luftstrahlmuhle vermahlt. 

6. Verwendung der Fallungskieselsaure nach Anspruch 2 bzw. 4 aJs Abrasiv-bzw. Poliermittel in 
Zahnpasten. 
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